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Verfahren ziir HersteBimg von wasserfreiem tert^-Butanol 

Die Erfindung betriffl ein Verfisdiren zur Herstellung von wassorfireiem tert.-Butanol (TBA) aus 
5 wasserhaltigen Gemischen, wobei mindestens ein Teil des Wassers mit Hilfe elner Membran 
abgetrennt wird. 

tert-Butanol (TBA) ist ein wichtiges grofitechnisch hergestelltes Prodnkt und wird als 
Losxmgsmittel und als Zwischenprodukt fiir die Herstellung von Methacrylsauremethylester 
10 verwendet Es ist Vorstufe fiir die Herstellung von Peroxiden, wie Peroxiketale, Perester oder 

• Dialkylperoxide, mit mindestens einer tertiarai Butylgruppe. Diese Verbindungen w^den als 
Oxidationsmittel und als Starter fur Radikalreaktion^ wie beispielsweise 
Olefinpolymerisation oder Vemetzung von Kunststofifen, eingesetzL Als Zwischenstufe dient 
TBA zur Gewinnung von reinem Isobuten aus Isobutengemischen. Daruber hinaus ist es ein 
IS Reagens zur Einfuhrung von tertiaren Butylgrc^pen. Seine Alkalisalze sind starice Basen, die in 
vielen Synthesen Verwendung finden. 

TBA kann durch Oxidation von Isobutan bergestellt werden oder es fillt als Koppelprodukt bei 

der Epoxidierung von Olefinen mit tert.-Butylperoxid an. Der wichtigste Herstellimgsweg fur 
20 TBA ist die sauer katalysierte Anlagerung von Wasser an Isobuten, wie z. B. in Ullmanns 

Encyclopedia of Industrial Chemistry 5* Edition, Seite 462 — 473 beschrieben. Dabei fallt 
-^1^1^ wasserhaitiges TBA an. Diese Gemische konnen je nach TBA-Gehalt durch ein&che 

Destination in ein TBAAVasser-Homoazeotrop, das ca 13 Gew.-% Wasser oithalt, sowie in 

Wasser oder Rein-TBA getrennt werden. Das TBA/Wasser-Azeotrop ist auf Grund des 
25 Wassergehalts nicht fur alle TBA-*Anwendungen geeignet Beispielsweise darf der 

Wassergehalt un TBA nicht hoh^ als 1,5 Massen-% sein, wenn das TBA als Komponente fur 

Ottokraftstoffe verwendet werden soil. 

Fur die voUstandige Entwasserung von TBA/Wasser-Gemischen sind eine Reihe von 
30 technischen Verfahren bekannt, wie Fliissig-Flussig-Extraktion, Extraktionsdestillation oder 
Azeotropdestillation mit einem Schlqppmittel (US 6 166 270; US 4 239 926; DD 106 026; 
CS 148 207). 
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Diese Verfahren aibdten nur imter Anwesenheit eines Losemittels. So werden bei der Flussig- 
Flussig-Extraktion halogenierte Kohlenwasserstofife, wie beispielsweise Chlorofonn, Brom- 
benzol oder Trichlorethylen, bei der Entwasserung mit Hilfe der ExtraktivdestiUation Glykole, 
wie Ethylenglykol, Diethylenglykol, Propylenglykol, oder aromatische Kohlenwasserstoffe, wie 
5 Xylole und bei der Wasserabtrennung durch Azeotropdestillation beispielsweise n-Pentan, 
Methyl-tert.-butylether, Petroletfaer oder ein Hexan/Heptangemisch, verwendet. 

Eine Studie iiber die Entwasserung von TBA unter Verwendung von hydrophilen Membranen 
zeigt, dass ein weitgehend wasserfreies TBA (Retenat) nvir bei geringen, technisch nicht 

• relevanten Massenstrome fiir Wasser durch die Membrane erhalten wird (Tatiana Gallego- 
Lizon, Emma Edwards, Giuseppe Lobiundi, Luisa Freitas dos Santos, Dehydration of water/t- 
butanol mixtures by pervaporation: comparative study of commercially available polymeric, 
microporous silica and zeolithe membranes. Journal of Membrane Science 197 (2002), 309- 
319). 

15 

Kommerziell sind Verfahren zur Stofftremiung durch Pervaporation an Membranen erhaltlich 
(z. B. Fa. Sulzer). Dabei wird der abzutrennende StofT dampfi^rmig als Pemieat eihalten. Um 
eine mog^chst weitgehende Stofiftrennung zu erreichen, wird die Pervaporation in mehreren 
hintereinandergeschalteten Membranmodulen durchgefuhrt. Es ist bekannt, das ein 
20 TBA/Wasser-Gemisch mit Hilfe einer Membran entwassert werden kann. Als moglicher 
Einsatzstofif kann ein TBA/Wasser-Azeotrop verwendet werden. Ein Nachteil der 
Entwasserung mit Hilfe einer Membran liegt darin, dass eine vollstandige oder nahezu 
vollstandige Entwasserung mit einem hohen Enetgieverbrauch verbunden ist, da mit sitikender 
Wasseikonzentration die Wasserabtremiung zunehmend schwieriger wird. Zudem ist eine 
25 vollstandige Entwasserung allein tnit Hilfe einer Membran nicht moglich. Da sowohl Wasser 
als auch TBA ein kleines Molekel und eine protisch polare Flussi^eit sind, besteht an der 
Membran fur die Durchlassigkeit keine 100 %-ige Selektivitat fur Wasser, d. h. mit dem 
Wasser wird auch TBA abgetremit. 

30 Alle diese Verfahren haben die Nachteile, dass sie ein hohes Investment erfordem, hohe 
Betriebskosten bedingen oder dass sie ein TBA mit einem zu hohem Wassergehalt liefem. 



O.Z. 6086 



3 

Es bestand daher die Aufgabe, ein kostengunstigeres Verfahren zur Abtrennung von Wasser 
aus wasserhaltigem TBA zu entwickeln. 

Es wurde mm gefunden, dass Wasser aus wassrigen TBA-Ixisungen dutch ein Verfahren, das 
5 mmdestens eine Destillationsstufe und eine Membrantrennstufe umfasst, effizient entfemt 
warden kantL 

Die Erfindung betrifft demnach ein Verfahren zur Abtrennung von Wasser aus einem tert.- 
Butanol (TBA)-Wasser-Gemisches dutch 

a) Destination des TBA-Wasser-Gemisches unter Erhalt eines TBA-Wasser-Azeotrops und 

eines wasserfireien TB A-Stroms 
d) Abtrennung des Wassers aus dem TBA-Wasser-Azeotrop dutch eine Membtan untet 

Brhalt eines ubetwiegend TBA-haltigen und eines iiberwiegend Wasser-haltigen Stroms 
c) Ruckfuhning des iiberwiegend TBA-haltigen Stroms in die Destination gemSB Stufe a). 

Mit Hilfe des erfindungsgemafien Verfahrens kann wasswfreies TBA aus TBA/Wasser- 
Gemischen hergestellt werden. Bevotzugt weist das wasserfreie TBA einen Restwassergehalt 
von 10 - 5.000 Massen-ppm, insbesondere 200 - 800 Massen-ppm, besonders bevorzugt von 
400 - 600 Massen-ppm auf. Als Nebenprodukt fallen iiberwiegend wasserhaltige Reststrome 
an, die einen Rest-TBA-Gehalt von 10 Massen-% bis zu unter 600 Massen-ppm aufweisen 
konnen* In speziellen Ausfuhrungen det Etfindung gemaB den Figuten 2 bis 3 liegt det TBA- 
Gehalt im abgettennten Wasset untet 2000 Massen-ppm, insbesondore untet 600 Massen-ppm, 
bevorzugt bis zu 1 Massen-ppm. 

25 Das erfindungsgemaBe Verfahren kam in mehreren Varianten ausgefiSirt werden: 

Vor der Destination zur Stufe a) kann eine Fraktionierung des TBA-Wasser-Gemisches unter 
Erhalt eines wassrigen Sumpfyrodukts und eines TBA-haltigen Kop^rodukts, das in die 
Destination gemaB Stufe c) gefuhrt wird, durchgefOhrt wetden. 
30 Weitethin ist die RiickfBhtung des iibetwiegend TBA-haltigen Sttoms gemaB Stufe c) ganz 
odet teilweise in die Membtanttemxung gemaB Stufe b) moglich. 
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Bin Blockschema einer Verfahrensvariante, mit der die Entwasserung von TBA nach dem 
erfindungsgemaBen Verfahren dvirchgefuhrt werden kaiin, ist in Figur 1 dargestellt. Die 
wassrige TBA-Losung (1) wird in die Destillationskolonne (2) eingespeist. Das Kop^rodukt 
(4) (TBAAVasser-Homoazeotrop) wird in der Membraneinheit (7) in einen Strom (9), da: 
S uberwiegend aus Wasser besteht, und den uberwiegend aus TBA bestehenden Strom (8), 
dessen Wass^ehalt kleiner als das des Kopfprodukts (4) ist, getremit. Abhangig davon, ob die 
Wasserabtrennung in der Membraneinheit (7) aus der Flfissig- oder Gasphase erfolgt, werden 
die Bruden (4) im Kondensator (5) oder Kondensator (10) kondensiert^ Das Kondensat (11) 
wird in die Destillationskolonne (2) ruckgefuhrt. 

Figur 2 zeigt eine Verfahrensvariante, bei der der abgetrennte Strom (9) in der Kolonne (12) in 
em TBA/Wasser-Azeotrop (13), das in die Kolonne (2) geleitet wird, und in Wasser (14) 
aufgetrennt wird. 

15 Optional kaxm im erfindungsgemafiCTt Verfahren gemaB Figur 2 das TBA/Wasser-Azeotro{) 
(13) aus Kolonne (12) durch die Leitung (15) in die Membraneinheit (7) geleitet werden. 
Weiterhin kann ein Teil des TBA/Wasser-Azeotrops in die Membraneinheit (7) imd der andere 
Teil in die Koloime (2) geleitet werden. 

Strom (17) bezeichnet eine Zufuhr zur Kolonne (2) oder eine Ausschleusemoglichkeit fiir 
Nebenkomponenten. 

Ein Blockschema einer weiteren Verfahrensvariante zeigt Figur 3. Die wassrige TBA-Losung 
(1) wurd in die Kolonne (12) eingespeist. Als Sump^rodukt (14) wird Wasser abgezogen. Das 
Kop^HTodukt (13) (TBA/Wasser-Homoazeotrop) wird mittels Leitung (13) in die 
Destillationskolonne (2) eingeldtet. Altemativ kann dieser Strom auch ganz oder teilweise in 
die Membrantrennimg (7) gemafi den Leitung^ (15) nnd/oder (16) geleitet werden. Das 
Kop^rodukt (4) (TBAAVasser-Homoazeotrop) wird in der Membraneinheit (7) in einen Strom 
(9), der uberwiegend aus Wasser besteht, xmd in ein Destillat (8) mit einem Wassergehalt, der 
kleiner als im Kopil^rodukt (4) ist, getrennt. Abhangig davon, ob die Wasserabtrennung in der 
Membraneuiheit (7) aus der Flussig- oder Gasphase ©rfolgt, werden die Bruden (4) im 
Kondensator (5) oder Kondensator (10) kondensiert. Das Kondensat (11) wird in die erste 
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Kolonne (2) riickgefiairt. Der abgetrennte wSssrige Permeat (9) kann optional in die zweite 
Kolonne (12) nickgefuhrt werden. Eine Ausschleusung kann iiber Leitung (17) erfolgen. 

Gewohnliche Bauteile wie Pumpen, Verdichter, Ventile und Verdampfer sind in den 
S Blockschaltbildem nicht dargestellt, jedoch selbstverstandliche Bauteile einer Anlage. 

Die Varianten gemaU Figur 1 und 2 sind besonders gut fur die Aufarbeitung von TBA/Wasser- 
Gemischen geeignet, bei d&aen der Wass^gehalt geringer als im TBA/Wasser-Azeotrop ist. 
Das abgetrennte WassCT enthalt bei dem Verfehren nach Figur 1 bis zu 10 Massen-% TBA. 
1^^^ Dieses Verfahren ist dann zweckmaBig, wenn dieser Strom als solcher genutzt werden kaim, 
beispielsweise als Einsatzstofif bei der TBA-Herstellung durch Wasseranlagerung an Isobuten. 
Die Variante gemafi Figur 3 ist dagegen vorteilhaft bei der Entwasserung von TBA-Gemischen 
mit hohem Wassergehalt. In dieser Variante sind mindestens zwei Kolonnen erforderlich. 

IS Ln erfindungsgemaBra Verfahren wird die Entwasserung des TBA durch eine Kombination 
von mindestens einer Destination und einer Stofftremiung an einer Membran durchgefuhrt. 

Die Abtrennung von Wasser aus dem Wasser/TBA-Destillat mit Hilfe einer Membran erfolgt 
durch Umkehr-Osmose (flxissiges Destillat; flussiges Permeat), bevorzugt durch Pervaporation 
20 (flussiges Destillat; dampfformiges Permeat) oder durch Dampf-Permeation (dampffiirmiges 




Destillat; dampfformiges Permeat). Weiterhin ist eine gleichzeitige Pervaporation und Dampf- 
Pemieation mdglich. 



Zur Wasserabtrennung durch Pervaporation oder Dampf-Permeation werden handelsubliche 
25 hydrophile Membrane verwendet Dies koimen Polymemiembrane oder anorganische 
Membrane sein* 

Ln erfindungsgemaBen Verfahren koimen beispielsweise Polymermembrane der Firmen Sulzer 
Chemtech, CM-Celfa, GKSS oder Sophisticated Systems (Polyimidmembran) eingesetzt 
30 werden. Beispielsweise Typ Pervap 2201, Pervap 2202, Pervap 2510 von Sulzer oder Typ 2S- 
DP-H018 von Sophisticated Systems. Als anorganische Membrane konnen beispielsweise 
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verwendet werden: SMS (Sulzer Chemtech); SUica (Pervatech); NaA (Mitsui oder Smart 
Qiemical). 

Die erfindungsgemaBe Wasserabtrennung etfolgt an den ancMganiscshen Membranen im 
Temperaturbereich 20 bis 200 "C und an den Polymermembranen im Temperatuibefeich von 
20 bis 150 «>C. Ein bevorzugter Temperatuibereich an beiden Membrantypen ist 60 bis 140 °C. 

ha erfindungsgemaBen Vetfehren liegt der Drack des der Membraneinheit zugefuhrten 
Destillats (Flussig, dampfKmiig oder als Mischphase) zwischen 0,5 bis 30 bar, bevoizugt 
zwischen 0,8 und 20 bar. Der Druck auf der Permeatsdte der Membran liegt zwischen 0,001 
und 1 bar. 

Bei Polymermembranen betragt der Di£fereaizdruck 0,01 bis 20 bar imd bei anorganiscfaen 
Membranen 0,01 bis 30 bar, insbesondere Uegen die Differenzdrudce im Beaceich von 1 bis 5 
bar. Der Massenstrom (kg Permeat je Quadralmeter MembranoberflSche je Stunde) liegt 
zwisdien 0,1 und 10 kg/m^/h, voizugsweise zwischen 1 und 8 kg^m^/h. Das als Permeat 
abgetremite Wasser enthilt wenigo- als 10 Massen-%, insbesondere woiiger als 5 Massen-%, 
ganz besonders weniger als 3 Massen-% TBA. 

Dieses Permeat z. B. (9) in Figur 1 kann beispielsweise in einer Anlage, in der TBA durch 
Umsetzung von Wasser mit Isobuten oder mit dnem Isobuten-haltigen Gemisch hergestellt 
wird, verwendet werden. Ansonsten kann es in die zweite DestiUationskolcHme z. B. (12) in 
Figur 2 und 3 eingeleitet werden. 

Das nach der Membrantrennung erhaltene Retaitat weist - je nach Membrantyp - einen 
Wassergehalt von 10 Massen-% bis 10 Massen-ppm, bevotzugt 8 Massen-% bis 500 Massen- 
ppm, besonders bevorzugt 5 bis 0.5 Massen-% au£ 

Die destillativen Trennungen werden in Kolonnen mit Einbauten, die aus Boden, rotierenden 
Bnbauten, ungeordueten und/oder geordneten Packungm bestehen, durchgefubrt. 



Bei den Kolonnenbdden kommen folgende T^pen zum Einsatz: 
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- Boden mit Bohrungen oder Schlitzen in der Bodenplatte. 

- Boden mit Halsen oder Kaminen, die von Glocken, BCappra oder Hauben iiberdeckt sind. 

- Boden mit Bohrungen in der Bodenplatte, die von beweglichen Ventilen iiberdeckt sind. 

- Boden mit Sonderkonstruktionen. 

In Kolonnen mit rotierenden Einbauten wird der Riicklauf entweder dnrch rotierende Trichter 
verspruht oder mit Hilfe eines Rotors als Fihn auf einer beheizten Rohrwand ausgebreitet 

In dem erfindungsgemafien Verfahren verwendete Kolonnen koimen regellose Schiittungen mit 
verschiedenen Fullkorpem eingesetzt w^den, Sie konnen aus fast alien WerkstofiFoi - Stahl, 
Edelstahl, Kupfer, Kohlenstoff, Steingut, Porzellan, Glas, Kunststoffen usw. - und in 
verschiedenen Formen - Kugeln, Ringen mit glatten oder profilierten Oberflachen, Ringen mit 
I^enstegen oder Wanddurchbriichen, Drahtnetzringen, Sattelkoiper und Spiralen - bestehen. 

Packungen mit regelmafiiger Geometrie kdmien z.B. aus Blechen oder Geweben bestehen. 
Beispiele soldier Packungen sind Sulzer Gewebepackungen BX aus Metall oder Kunststoff, 
Sulzer Lamelleapackungen Mellapak aus Metallblech, Hochleistungspackungen wie Mella- 
pakPlus, Strukturpackungen von Sulzer (Optiflow), Montz (BSH) und Kuhni (Rombopak). 

Die Koloxme, die in Wechselwirkung mit der Membraneinheit steht und in der der wasserfreie 
TBA als Sump^rodukt abgezogen wird, hat in der Regel eine Trennstufenzahl von 9 bis 60 
insbesondere von 9 bis 30. Der Zulaufboden hangt von der Zusammensetzung des Zvilaufs ab. 
Bei Einspeisung eines TBA/Wasser-Azeotrops wird bevorzugt auf den 1. bis 59. theoretischen 
Boden, insbesondere auf den 1. bis 29. (von oben gezahlt) eingeleitet. 

Dot Betriebsdruck der ersten Kolonne liegt zwischen 0,5 und 30 bar, abs (bara)., insbesondere 
zwischen 1 und 7 bara. Das Rucklauf^erhaltnis liegt im Bereich von 0.2 bis 10, insbesondere 
im B^eich von 0.6 bis 5 

Die zweite optionale Kolonne, in der Wasser als SumpQ)rodukt abgezogen wird, hat bevorzugt 
eine Trennstufenzahl von 6 bis 30, insbesondere von 7 bis 20. Der Zulaufboden hangt von der 
Zusammensetzung des Edukts ab. Beispielsweise wird bei einem Wassergehalt von 60 Massen- 
% auf den 1 . bis 22. theoretischen Boden (von oben gezahlt) eingeleitet 



6086 



8 

Die Wasserabtrainung in der zweiten Kolonne kann bei Unterdruck, Nonnaldruck oder 
Uberdruck erfolgen. Ein bevorzugter Druckbereich ist 0.025 bis 3 bara, insbesondere 0.05 bis 
L2 bara. Das Rucklaufverhaltnis kann zwischen 0.2 und 20, insbesondere zwischen 0.5 und 10 
liegen. 

5 

Mit Hilfe des erfindungsgemafien Verfahren konnen beliebige binare Wasser/TBA-Gemische 
zu wasserfreiem TBA aufgearbeitet werden, bei Wassergehalten kleiner als im TBA/Wasser- 
Azeotrop zweckmaBig nach den Varianten gemaB den Figuren 1 oder 2, im andaren Falle 
zweckmaBig nach der Variante gemaiJ Figur 3. 

Gemische, die neben Wasser imd TBA Hochsieder (Stoffe mit einem hoheren Siedepunkt als 
das Wasser/TBA-Azeotrop) enthalten, konnen vorteilhafl dann nach dem erfindungsgemafien 
Verfahren aufgearbeitet werden, wemi die Hochsieder mit Wasser und/odo: TBA kein 
Azeotrop bilden, die einen geringeren Siedepunkt als das Wasser/TBA-Azeotrop besitzen. In 
15 diesem Falle wird ein wasserfreies TBA mit Hochsiedem enthalten. Dieses kann optional auf 
reines TBA aufgearbeitet werden, beispielsweise durch Destination. Altemativ kann, wie in 
den Figuren gezeigt, ein Teilstrom ausgeschleust werden, um die Hochsieder zu reduzieren. 

Prinzipiell konnen auch Gemische, die neben TBA und Wasser auch Leichtsieder (Stoffe mit 
20 eiaem geringeren Siedepimkt als das TBA/Wasser-Azeotrop) wie z. B. Olefine oder Paraffine, 

• C4-Kohlenwasserstofife enthalten, nach dem erfindungsgemafien Verfahren aufgearbeitet 
werden. Da sich dabei die Leichtsieder im Destillat anreichem, muss standig ein Teil davon 
ausgeschleust werd^i, was zu Verlusten fuhrt. In diesem Falle ist es zweckmaBig, die 
Leichtsieder in einer Voikolonne abzutremien. 

25 

Tm erfindungsgemafien Verfahren konnen wassrige TBA-Losung^ aus verschiedenen Quellen 
aufgearbeitet werden, wie beispielsweise wassriges Roh-TBA, das bei der Wasseranlagerung 
an Isobuten-haltigen Kohlenwasserstoffstrdmen an^lt. 

30 Der Vorteil des erfindxmgsgemafien Verfahrens besteht darin, dass ohne Verwendung eines 
Hilfsstoffes mit geringem Energieaufwand wassrige TBA-Gemische ohne Stoffverluste 
entwassert werden konnen. 
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Die folgenden Beispiele soUen die Erfindiing erlautem, ohne ihre Anwendungsbreite 
eiixzuschrankeQ, die sich aus der Beschreibung und den Patentanspruchen ergibt. 

Beispiele: 

1. Beispiel 

Die Herstellung von wasserfi<eiem TBA erfolgte in einer nach Figur 2 realisierten Anlage. Der 
Kolonnendurchmesser der ersten Kolonne betrug dabei 80 nun, der Durchmesser der zweiten 
50 nun. In der ersten Kolonne waren mit einer Metall-Packung 13 fheoretische Stufen realisiert, 
der Zulauf erfolgte auf der 5. fheoretischen Stufe. In der zweiten Kolonne waren mit einer 
Metall-Packung 10 theoretische Stufen realisiert, der Zulauf erfolgte auf der 5. theoretischen 
Stufe. Der Zulauf setzte sich aus 9 % Wasser xmd 91 % TBA zusammen und wurde in die erste 
Kolonne gegeben. Fiir die Damp^ermeation wurde eine Membran der Firma Sulzer Typ Sulzer 
2202 verwendet Die Stromnununem in der folgenden Tabelle waren die gleichen wie in 
Figur 1. 



Strom- 
nummer 


Stombezeidinung 


MassenfluB 
\kg/h] 


Konzentration da: 

abzutrennenden 

Komponente 


1 


Fiisch-Zulauf 


2;i 




3 


Rdn-TBA (Smnpf der 
Kolonne 2) 


1,99 


100 Massen-ppm Wass^ 


6 


Destillat 


12,9 




9 


Penneat 


0,22 


3,7 Massen-% TBA 


11 


Retentat 


12,68 




13 


Destillat 


0,01 




14 


Abgetroxates Wasser 
(Svimpf der Kolonne 12) 


0,21 


490 Massen-ppm TBA 


1+11+13 


Zulauf zu Kolonne 2 


14,89 





Der Druck des Destillatsstroms (6) betrug am Membran 1 bar und der Drack des Penneats (9) 
am Membran 0,055 bar. 



O.Z. 6086 




2. Beispiel 

Die Herstellung von wasserfrdem TBA erfolgte in dner nach Figur 3 realisierten Anlage. Der 
Aufbau der Kolonnen entspiach Bdspiel 1 . 

Der Zulauf setzte sidi aus 60 % Wasser und 40 % TBA zusammen iind wurde in die zwdte 
Kolonne gegeben. Fiir die Dampj^>enneation wurde eine Membran der Pinna Sulzer Typ Sulzer 
2202 verwendet. 



Strom- 
nummer 


Strombezeichnung 


MassenfluB 
\kg/ti\ 


Konzentration der 

abzutrennraden 

Komponente 


1 


Frisch-Zulauf 


5,58 




3 


Rein-TBA 


2,23 


98 Massen-ppm 
Wasser 


6 


Destillat aus Kolonne 2 


10,26 




9 


Penneat 


0,33 


3,0 Massen-% TBA 


11 


Retenat 


9,93 




13 


Destillat aus Kolonne 12 


2,56 




14 


Abgetrenntes Wasser 


3,35 


500 Massen-ppm 
TBA 


1+9 


Zulauf zu Kolonne 12 


5,91 




13+11 


Ziilauf zu Kolonne 2 


12.49 





Der Druck des DestUlatsstroms (6) betrag am Membran 1 bar xmd der Druck des Pemieats (9) 
am Membran 0,055 bar. 




Fig. 3 
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PatentansDi-iiche: 

1. Verfahren zur Abtrennung von Wasser aus einem tert-Butanol (TBA)-Wasser.Gemisdi 
dutch 

a) Destaiation des TBA-Wasser-Gemisdies unter Erhalt eines TBA-Wasser-Azeotrops 
und ernes wasserfreien TBA-Stroms 

b) Abtrennung des Wassers ans dem TBA-Wasser-Azeotrop durch eine Membran unter 
EAalt eines iiberwiegend TBA-haltigen und eines uberwiegend Wasser-haltigen 
Stroms 

c) Ruckfuhnmg des uberwiegend TBA-haltigen Stroms in die DestiUation gemSB Stufe 
a). 

2. Verfahren nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass vor der DestiUation gemSB Stufe a) eine Fraktionierung des TBA-Wasser-Gemisches 
unter Erhalt eines wassrigen Sump^iodukts und eines TBA-haltigen Kop^rodukts, das in 
die DestiUation gemaB Stufe c) gefairt wird, durchgefuhrt wird. 

3. Verfehren nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Ruckfuhnmg des iibenviegend TBA-haltigen Stroms gemSB Stufe c) ganz oder 
teilweise in die Membrantremung gemafi Stufe b) erfolgt. 

4. Verfahren nach einem d&r Ansprfiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass der iiberwiegend Wasser enthaltende Strom aus Stufe b) in ein TBA-Wasser-Azeotrop 
und Wasser fi^oniert wild, wobd das TBA-Wasser-Azeotrop in die DestiUation gemaB 
Stufe a) und/oder in die Membrantrennung gemaB Stufe b) zuriickgefuhrt wird. 

5. Vafahren nach einem der Ansprfiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Membrantrennung gemaB Stufe b) durch Perv^ration erfolgt. 
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6. VerfahrCTi nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadiirch gekennzeidmet, 

dass die Membrantrennung gemSfi Stufe b) durdi Dampf-Penneation erfolgL 

7. Verfehren nadi einem dcr Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Membrantrennung gemaU Stufe b) durch Dampf-Peimeation und Pervaporation 
erfolgt. 

8. Verfehren nach einem der Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekainzeichnet, 

dass der in Stufe a) erhaltene wasserfrde TBA-Sttom einen Wasergehalt von 10-5.000 
Massen-ppm auiweist 

9. Verfehren nach einem der Anspruche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass der in Stufe b) erhaltene, iiberwiegend Wasser-haltige Strom einen TBA-Gehalt von 
10 bis 0,5 Massen-% aufweist 
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Znsamm enfflssMnp;; 

Die Erfindung betrifift ein Verfahren zur Herstellung von wasserfraiem TBA aus TBA-Wasser- 
Gemischen. 
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